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Os avanços nas tecnologias de impressão têm transformado o campo da eletrônica e dos 
sensores. Devido à implementação de novos materiais e ao constante desenvolvimento de 
técnicas de padronização, o desenvolvimento de dispositivos flexíveis e de fácil produção tem 
se demonstrado cada vez mais viável, sendo uma alternativa com mais destaque e pesquisa. 
Assim, é possível a substituição de eletrônicos rígidos de silício por novos circuitos integrados 
flexíveis que requerem baixo custo de produção e alta confiabilidade. Os materiais a base de 
carbono têm se demonstrado os mais promissores neste quesito, entre eles está o grafeno, 
primeiro material 2D a ser isolado a partir de uma amostra de grafite. O material tem atraído 
mais a atenção de pesquisadores por suas excelentes propriedades térmicas, mecânicas, ópticas 
e elétricas. Por ser um material de espessura monoatômica, a sua dificuldade de manipulação, 
transferência e fabricação em grande escala ainda são desafiantes. Com base nisto, seu derivado 
óxido de grafeno (GO) pode ser fabricado em grande escala, podendo ser aderido a diferentes 
materiais e superfícies e manipulado com facilidade e flexibilidade sem que isto afete 
significativamente as suas propriedades físicas. O processo de redução pode ocorrer 
posteriormente de forma química, térmica ou por fotorredução, para a obtenção de óxido de 
grafeno reduzido (rGO), o qual apresenta estruturas e propriedades similares às do grafeno, 
possibilitando a criação de padrões condutores em diferentes substratos. Neste trabalho é 
apresentada a fabricação de padrões condutores flexíveis de rGO por laser em filmes de GO 
sobre uma membrana de nitrocelulose. Os filmes finos de GO foram fabricados através de um 
sistema de filtração a vácuo onde os melhores resultados foram alcançados com volume de 3 
mL e concentração de 1 mg/mL, em uma membrana de nitrocelulose com poros de 0,2 µm 
como substrato. Os padrões condutores de rGO foram obtidos por dois lasers CW (λ = 488 e 
532 nm) com potência de 20 mW, e um laser pulsado (λ = 405 nm), frequência de 20 kHz e 
potência média de 3 mW. No processo de redução a laser do óxido de grafeno, não há a 
necessidade da utilização de nenhum produto químico, o que contribui para uma química verde, 
ou seja, afetando positivamente ao meio ambiente, podendo ser transferido para outros 
substratos. A resistência elétrica mínima de folha obtida de óxido de grafeno reduzido com laser 
foi de 162,5 ± 18,7 Ω/sq.  
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Advances in printing technologies have transformed the field of electronics and sensors. The 
implementation of new materials and the constant development of standardization techniques, 
flexible electronic devices, and easy to produce have proved to be increasingly viable, being an 
alternative with more prominence and research. Thus, it is possible to replace rigid silicon 
electronics with new flexible integrated circuits that require low production costs and high 
reliability. Carbon-based materials have proved to be the most promising in this regard; among 
them is graphene, the first 2D material to be isolated from a graphite sample. The material has 
attracted researchers' attention for its excellent thermal, mechanical, optical, and electrical 
properties. As it is a monatomic thick material, its difficulty in handling, transferring, and 
manufacturing on a large scale are still challenging. Based on this, its graphene oxide derivative 
(GO) can be manufactured on a large scale, adhering to different materials and surfaces, and 
manipulated with ease and flexibility without affecting its physical properties. The reduction 
process can subsequently occur chemically, thermally, or by photoreduction to obtain reduced 
graphene oxide (rGO), which has structures and properties like those of graphene, allowing the 
creation of conductive patterns on different substrates. This work presents the fabrication of 
flexible conductive patterns of rGO by laser on a nitrocellulose membrane. The thin films of 
GO were manufactured through a vacuum filtration system where the best results are obtained 
using a volume of 3 mL and a concentration of 1 mg/mL on a nitrocellulose membrane with 
0.2 µm pores as a substrate. The conductive patterns of rGO were made by two CW laser (λ = 
488 and 532 nm) with a power of 20 mW, and a pulsed laser (λ = 405 nm), a frequency of 20 
kHz and an optical power of 3 mW. In the laser reduction of graphene oxide, there is no need 
to use any chemical product, which contributes to green chemistry, that is, positively affecting 
the environment and can be transferred to other substrates. The minimum sheet resistance 
obtained from reduced graphene oxide with laser was 162.5 ± 18.7 Ω/sq. 
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O campo da eletrônica e dos sensores estão sendo transformados atualmente pelas 
tecnologias de impressão devido à implementação de novos materiais emergentes e ao constante 
desenvolvimento de técnicas de padronização (MCMANUS et al., 2017), possibilitando assim 
a produção de dispositivos flexíveis, de fácil produção e econômicos. Tais avanços 
possibilitaram o desenvolvimento de novos dispositivos revolucionários, como por exemplo, 
máquinas fotovoltaicas avançadas (AN et al., 2014), displays flexíveis (JO et al., 2012), 
dispositivos vestíveis (YEO et al., 2016; WANG, 2020) e sistemas de bioeletrônica suave 
(CHOI et al., 2016). Assim, tornou-se de grande importância a necessidade de novas 
plataformas e materiais com novas capacidades, os quais permitem a substituição de eletrônicos 
rígidos de silício por novos circuitos integrados flexíveis que requerem baixo custo de produção 
e alta confiabilidade (GIACOMELLI et al., 2020). 
As tintas de alta resolução são utilizadas para impressões em substratos de plástico ou 
papel, sendo uma das soluções mais promissoras pois permitem o desenvolvimento de 
eletrônicos flexíveis de grandes áreas e baixo custo. Embora uma grande variedade de materiais 
possa ser usada, as tintas à base de carbono têm se mostrado excelentes candidatas 
(SANTHIAGO et al., 2017), pois as propriedades físicas dos materiais à base de carbono podem 
ser projetadas para otimizar o desempenho do material e o comportamento resultante do 
dispositivo em que são usados, como por exemplo, através da alteração de sua condutividade 
elétrica (SOOD et al., 2013; SECOR, MARK, 2015; GIACOMELLI et al., 2020). 
Entre os materiais à base de carbono, aquele que está se mostrando promissor e 
conhecido é o grafeno. O grafeno consiste em uma única camada de carbono composta por 6 
átomos de carbono por cada célula unitária, arranjados de forma hexagonal com a espessura de 
um átomo (0,335 nm) (NOVOSELOV et al., 2004). Nas diferentes áreas da eletrônica, o 
grafeno vem sendo considerado o sucessor dos semicondutores inorgânicos como o silício, 
surpreendendo por suas propriedades únicas: é 7 vezes mais leve que o ar, alta condutividade 
elétrica (108 S.m-1) e térmica (5300 W.m-1.K-1), elevado módulo de Young, alta 
flexibilidade (1 TPa) e possui uma elevada área superficial (2600 m2 g-1 ) (NOVOSELOV et 
al., 2012).  
Por ser um material atomicamente espesso, a produção em massa, o manuseio e a 
cobertura de grandes áreas de um substrato ainda podem ser desafiadores e caros. Além de que, 




auxílio de reagentes químicos em seu processo, podem ser nocivos ao meio ambiente, devido 
ao seu descarte (NOVOSELOV; CASTRO NETO, 2012; LEE et al., 2017).  Por estas razões, 
observou-se a necessidade de encontrar processos de produção de baixo custo e em larga escala 
de materiais à base de grafeno, capazes de entregar propriedades elétricas e mecânicas 
semelhantes, permitindo técnicas de fabricação acessíveis e mais rápidas (MORALES‐
NARVÁEZ et al., 2017). Neste contexto, algumas rotas de obtenção do grafeno e seus 
derivados, como o grafeno poroso e o óxido de grafeno (GO), permitem a obtenção de estruturas 
de grafeno através do auxílio de laser em diferentes superfícies sem a necessidade de auxílio de 
rotas químicas ou substituindo algumas etapas dela, permitindo ainda a fabricação de padrões 
condutores (LI, 2020). 
O grafeno e seus derivados possuem aplicações em diferentes áreas da pesquisa, como 
supercapacitores, sensores de humidade, detecção de gás, moduladores eletroópticos, sensor 
eletroquímico, armazenamento de energia, entre outros (GIACOMELLI et al., 2020; 
EVLASHIN et al., 2016; KUMAR et al., 2017; LIU et al., 2017). 
O grafeno poroso pode ser obtido através da incidência de um laser em condições 
otimizadas, como foco, potência, velocidade de gravação e comprimento de onda, diretamente 
na superfície de materiais que contém, por exemplo, lignina ou através da poliimida. É um 
processo rápido e barato, porém ainda se encontram desafios para o processo de transferência 
do grafeno induzido na superfície destes materiais para outros substratos (LI, 2020; CHYAN et 
al., 2018). 
O óxido de grafeno pode ser fabricado em larga escala na forma de nanofolhas. Os 
numerosos grupos de oxigênio em sua superfície permitem sua boa aderência a diferentes 
superfícies, bem como a produção de filmes contínuos, percolados, flexíveis, que podem ser 
facilmente manipulados sem afetar suas propriedades físicas (CHEN; FENG; LI, 2020; 
STARKOVICH et al., 2007)  
No processo de fabricação do óxido de grafeno, a sua hibridização passa de sp2 para sp3 
devido a adição de grupos funcionais à sua estrutura, portanto, o material passa de condutor 
para isolante. Para restaurar a condutividade do grafeno, é utilizado o processo de redução do 
GO. A redução do GO, que resulta em óxido de grafeno reduzido (rGO), torna o filme 




obtido por meio de uma etapa de pós-processamento que envolve tratamento químico, térmico 
ou através da fotorredução (CHEN; FENG; LI, 2020; STARKOVICH et al., 2007).  
A eletrônica baseada em rGO pode ser considerada uma boa substituição tanto da 
eletrônica rígida de silício quanto do grafeno puro. Dependendo da aplicação final, o rGO pode 
ser obtido em dispersão aquosa, pulverizada ou reduzida diretamente sobre o substrato 
específico. Para a produção de circuitos impressos, é necessário utilizar o rGO na forma de tinta 
adicionando diversos solventes que podem afetar o substrato. Além disso, as técnicas de 
fotolitografia e serigrafia requerem o uso de máscaras pré-definidas que aumentam o custo do 
produto e limitam quaisquer mudanças posteriores no design (GIACOMELLI et al., 2020). 
Dentro deste panorama exposto, este trabalho propõe contornar os desafios no 
manuseio, produção, adesão em diferentes substratos e na fabricação de padrões condutores ao 
se utilizar o grafeno. Para isto, foi demonstrado um estudo da redução do óxido de grafeno 
assistido por laser para aplicações em eletrônica flexível de forma que este processo seja rápido, 
que contribua para uma química verde, sem a necessidade de reagentes químicos no processo 
de redução, que seja reprodutível, possibilite a criação de padrões condutores sem a necessidade 
de máscaras e possibilite a adesão em diferentes substratos.  
Durante o processo de redução assistido por laser, foi realizado um estudo comparativo 
da redução entre 3 configurações diferentes de laser, sendo dois CW com comprimentos de 
onda de 532 e 488 nm e um pulsado com comprimento de onda de 405 nm. Dentro desta 
comparação, foi demonstrada a influência dos parâmetros como potência, diâmetro do feixe do 
laser na superfície de incidência e velocidade no processo de redução, além do volume e 
concentração de GO filtrados em membrana de nitrocelulose para a formação dos filmes finos 
flexíveis.  
Ainda dentro deste trabalho, foi demonstrado a possibilidade de isolamento dos padrões 
condutores de rGO com o auxílio de água e através da aplicação de pressão na amostra contra 
a superfície de outro substrato.  
Para avaliar o grau de redução, análises como resistência elétrica de folha e intensidade 
das bandas características do espectro Raman do rGO foram realizadas para cada um dos 





2 PROPRIEDADES DO GRAFENO 
O grafeno é composto por 6 átomos de carbono dispostos em estrutura hexagonal. A 
hibridização sp2 que caracteriza o grafeno implica que três elétrons de valência participam das 
ligações covalentes σ e o elétron restante, que ocupa o orbital pz ou ligação π, é fracamente 
ligado. Este elétron π delocalizado é o responsável pelas propriedades eletrônicas do grafeno. 
Por possuir dois átomos inequivalentes em sua célula unitária, temos orbitais π ligante e anti-
ligante, que originam as bandas de valência e condução, respectivamente (NOVOSELOV et 
al., 2004; GUIMARAES, 2010).  
A estrutura pode ser vista, na Figura 1, como uma rede triangular com base em dois 
átomos por célula unitária. 
 
Figura 1 - Estrutura de rede do grafeno mostrando em azul e amarelo os dois átomos de carbono que 
compõem uma célula unitária e sua zona de Brillouin. Esquerda: estrutura de rede do grafeno, feita de 
duas redes triangulares interpenetrantes (a1 e a2 são os vetores unitários da rede e δi, i = 1,2,3 são os 
vetores vizinhos mais próximos). Direita: zona de Brillouin correspondente. Os cones de Dirac estão 
localizados nos pontos K e K '. Fonte: (CASTRO NETO et al., 2009) 
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A dispersão eletrônica do grafeno pode ser obtida de diversas maneiras, como cálculos 




primeiros princípios (MALARD et al., 2009). Os dois métodos levam a resultados bastante 
parecidos para a dispersão dos elétrons π, como ilustrado na Figura 2. 
 
Figura 2 - Dispersão eletrônica do grafeno de uma única camada calculada por (a) tight binding Fonte: 
Adaptado de (SAITO; DRESSELHAUS G.; DRESSELHAUS M.S.; 1998); e (b) primeiros princípios, 
utilizando a Teoria do Funcional da Densidade. Fonte: Adaptado de (MALARD et al., 2009).   
Como pode ser observado na Figura 2, a banda de valência toca a banda de condução 
em apenas um ponto, o ponto K. Como em todos os outros pontos da Zona de Brillouin a 
distância em energia entre a banda de condução e a de valência é muito grande, a região de 
maior interesse para a maioria dos fenômenos físicos é a região em torno do ponto K 
(GUIMARAES, 2010). 
Quando a dispersão eletrônica é analisada mais de perto em torno desse ponto, ela se 
assemelha a um cone, como está ilustrado na Figura 3. Próximo do ponto K os elétrons se 
comportam como se não tivessem massa. (GUIMARAES, 2010). 
 
Figura 3 - Zoom da dispersão eletrônica em torno do ponto K. O plano horizontal mostra a posição da 
energia de Fermi (EF). Fonte: (GUIMARAES, 2010) 
Nos materiais condutores, a banda de valência e a banda de condução se sobrepõem, 




outra. Enquanto nos materiais isolantes essas bandas possuem uma distância grande entre si. 
Essa distância, chamada bandgap, impede a passagem dos elétrons e, por consequência, a 
condução de corrente elétrica no material. Os semicondutores também possuem o bandgap da 
banda de valência, porém este é menor, sendo possível que os elétrons passem de uma banda 
para a outra quando uma tensão é aplicada no material, quando há variação de temperatura ou 
quando o material é dopado. O grafeno é um material especial, pois as bandas possuem um 
único ponto de encontro, conhecido como ponto de Dirac, portanto não possui gap entre as 
bandas. Essa característica possibilita que os elétrons passem para a banda de condução muito 
mais rápido do que nos semicondutores (SOBON, 2016).  
2.1 MÉTODOS DE OBTENÇÃO DE GRAFENO 
Para a obtenção do grafeno, diferentes técnicas podem ser utilizadas, como 
microesfoliação mecânica, Deposição Química à Vapor (Chemical Vapor Deposition - CVD), 
entre outras (BONASCORSO et al., 2010). O estudo sobre a obtenção de grafeno utilizando 
óxido de grafeno é descrito em detalhes na seção 3 deste trabalho. 
Utilizando a indução de grafeno por laser (laser-induced graphene – LIG) é possível 
realizar a síntese de grafeno em materiais como poliimida (PI), óxido de grafeno e materiais 
contendo lignina em sua estrutura. (CHYAN et al., 2018; LI, 2020; El-KADY, 2013).  
Na primeira vez em que o grafeno foi isolado, o método utilizado para a obtenção de 
grafeno foi a microesfoliação mecânica. A partir deste método, é utilizado um pedaço de fita 
adesiva onde um floco de grafite é colocado sobre uma de suas extremidades enquanto a outra 
extremidade é pressionada sobre o floco. Como o grafite é um material lamelar, quando as 
extremidades das fitas são separadas, algumas camadas ficam isoladas. Este processo é repetido 
em áreas ainda não utilizadas da fita adesiva, para que não haja sobreposição de camadas, e 
assim se obtenha uma única camada de carbono. Este método considerado simples e barato, 
possibilita a obtenção de grafeno com propriedades optoeletrônicas superiores quando 
comparada aos outros métodos pela alta qualidade obtida (NOVOSELOV et al., 2012; ROSA, 
2015).  
Na Figura 4, é possível observar na imagem da esquerda a utilização da fita adesiva para 
esfoliar mecanicamente o grafite. A imagem da direita desta mesma figura, demonstra a 




contrastes ópticos referente ao número de camadas L, assim como o tamanho lateral 
característico do grafeno obtido por este método, podendo ser obtidas folhas em valores 
micrometros e até mesmo milimétricos. 
 
Figura 4 - Esquerda: Fita adesiva com flocos de grafite em processo de esfoliação mecânica. Direita: 
Imagem de microscópio óptico de grafeno em um substrato de SiO2 com 285 nm de espessura. O 
contraste óptico com o fundo lilás claro pode ser usado para diferenciar os flocos contendo uma camada 
(1L) daqueles contendo algumas camadas (2L, 3L, 4L). Fonte: (LAZZERI; BARREIRO, 2014). 
O grafeno obtido por CVD (G-CVD), diferente de outras técnicas de obtenção de 
grafeno, é obtido através da deposição de carbono proveniente do gás metano (CH4) sobre 
substratos metálicos, sendo o cobre o mais utilizado devido ao custo-benefício que proporciona 
ao crescimento do grafeno, o qual, dentro de um forno, funciona como catalizadores do 
processo de formação da estrutura de grafeno dependente de baixa pressão e alta temperatura 
(FERRARI et al., 2015; ROSA, 2015). A escala de produção pode variar de centímetros para 
alguns metros. Na Figura 5, é possível observar a escala de alguns centímetros de G-CVD 
crescido em uma folha de cobre. 
 





Alguns dos desafios encontrados nos métodos de microesfoliação e/ou CVD são a escala 
do grafeno produzido, a produção em massa, o manuseio, reprodutibilidade e processos de 
transferência do grafeno para outros substratos. 
Nos processos de obtenção de estruturas de LIG, as condições do laser (foco, potência, 
velocidade de gravação, comprimento de onda) necessitam estar otimizadas para a obtenção de 
estruturas de grafeno, tais especificações variam de acordo com a superfície que está sendo 
tratada com o laser, tais superfícies como exemplo podem ser a poliimida e precursores de 
carbono contendo lignina.  
A poliimida apresenta grande absorção na região do infravermelho (IR - Infrared) e 
perto da região do ultravioleta (UV) onde é possível obter o grafeno poroso através da 
incidência de laser em sua superfície em condições otimizadas, devido a presença de carbono 
cristalino hexagonal de forma abundante dentro das estruturas de imida do material, podendo 
ser realizado a gravação de padrões em sua superfície como ilustrado na Figura 6 (LI, 2020).  
 
Figura 6 - Ilustração de padrões de LIG em poliimida. Fonte: (LI, 2020). 
A estrutura química da poliimida pode ser observada na Figura 7. 
 
Figura 7 - Estrutura química de uma poliimida típica. (MCKEEN, 2007) 
Em materiais precursores de carbono contendo lignina, o qual pode ser obtido através 
de materiais naturais, como cortiça, cascas de coco, cascas de batata e madeira, pode ser 
convertido em grafeno poroso através de, por exemplo, um laser de alta energia como o laser 




pode ser visto na Figura 8. Materiais contendo maior teor de lignina sugere que a estrutura 
aromática reticulada é importante para a formação do grafeno (CHYAN et al., 2018).  
 
Figura 8 - Padrões de LIG em a) casca de batata, b) casca de coco e c) superfície de madeira. Fonte: 
(CHYAN, 2018). 
A estrutura química da lignina pode ser observada na Figura 9. 
 





3 ÓXIDO DE GRAFENO E ÓXIDO DE GRAFENO REDUZIDO: PROPRIEDADES, 
OBTENÇÃO E CARACTERIZAÇÃO. 
Dos derivados do grafeno, um dos mais utilizados é o óxido de grafeno devido a 
facilidade na produção em larga escala e de obtenção, podendo ser obtido de diferentes formas, 
como à base de clorato, métodos desenvolvidos por Brodie, Hofmann e Staudenmaier ou 
através de métodos à base de permanganato, estudados por Hummers e Offeman. Tais métodos 
podem possuir variações com pequenas modificações. A quantidade e localização dos grupos 
funcionais oxigenados variam de acordo com o método utilizado (WONG, 2014). 
O GO consiste na adição de grupos funcionais oxigenados (carbonilas, hidroxilas etc.) 
na estrutura do grafeno, o que o torna facilmente disperso em água. Porém, devido a “quebra” 
do sistema 𝜋 de elétrons conjugados, que é responsável pela condutividade do material, o GO 
torna-se um isolante elétrico, onde alguns átomos passam de sp2 para sp3. Esta estrutura pode 
ser vista no modelo da Figura 10 a seguir (CHEN; FENG; LI, 2012).  
 
Figura 10 - Modelo proposto por Lerf-Klinowski para estrutura de GO. Fonte: (LERF et al., 1998). 
Uma das propriedades mais atrativas do GO é a possibilidade da obtenção de óxido de 
grafeno reduzido (rGO), que consiste na remoção (parcial) dos grupos oxigenados de sua 
estrutura. Esta redução visa remover grupos contendo oxigênio e outros defeitos da rede na 
escala atômica e recuperar a rede sp2 da rede grafítica, como demonstrado no esquema da 





Figura 11 - Esquema ilustrativo da obtenção do rGO. Fonte: (PEREIRA et al., 2019). 
3.1 PROCESSOS DE REDUÇÃO DO ÓXIDO DE GRAFENO E CARACTERIZAÇÃO 
A redução térmica tem como vantagem a redução do material como um todo, em toda 
a sua extensão. O processo utiliza-se da irradiação térmica, necessitando de altas temperaturas 
(~2000°C). Não obstante, alguns outros recursos não convencionais foram utilizados para, 
assim, obter a redução térmica, entre eles está a irradiação por micro-ondas, em um forno de 
micro-ondas em condições ambiente de 700 W por 1 minuto (ZHU Y. et al., 2010).  
 A redução utilizando reagentes químicos depende das reações químicas com os grupos 
funcionais oxigenados do GO. Normalmente, este tipo de redução pode ser feito a temperatura 
ambiente ou através de um leve aquecimento do ambiente. Sendo assim, os equipamentos e 
ambiente, no qual o processo é realizado, não são tão exigentes e nem críticos quanto ao 
tratamento térmico de recozimento. Desta forma, este processo torna-se barato e de maior 
disponibilidade para a produção em massa de grafeno se comparado com a redução térmica 
(PEI, 2012). 
 Outra forma de reduzir o GO é por meio de reações fotoquímicas com a ajuda de um 
fotocatalisador tal como o dióxido de titânio (TiO2). William et al. exploraram o processo com 
o GO no estado coloide e o auxílio de partículas de TiO2 perante a irradiação ultravioleta (UV) 
(WILLIAMS; SEGER.; KAMAT, 2008). As propriedades fotocatalíticas das partículas de TiO2 
semicondutoras foram cuidadosamente investigadas (KAMAT, 1993). Após irradiação com 
UV, a separação de carga ocorre na superfície das partículas de TiO2. Na presença de etanol, os 
buracos são eliminados para produzir grupos epóxi, deixando os elétrons se acumulando nas 




funcionais oxigenados. O mesmo efeito de redução também foi encontrado em outras 
nanoestruturas de carbono, como o fulereno e os nanotubos de carbono (KAMAT; BEDJA; 
HOTCHANDANI, 1994; KONGKANAND; KAMAT, 2007) 
 Analogamente, existe um processo de redução do GO que depende da retirada 
eletroquímica das funcionalidades do oxigênio, que se mostra favorável (RAMESHA; 
SAMPATH, 2009). A redução eletroquímica de folhas ou filmes de GO consegue ser feita em 
uma célula eletroquímica utilizando-se solução tampão à temperatura ambiente, a qual é 
utilizada para se manter o valor do pH constante durante o processo. Geralmente não é 
necessário agente químico especial e, a redução é causada, em sua maioria, pela transferência 
de elétrons do eletrodo para o GO. Assim, pode-se evitar o uso de redutores perigosos, como a 
hidrazina, que é tóxica em contato com a pele e na inalação, como também nociva ao meio 
ambiente e, eliminam-se os subprodutos (PEI, 2020).  
 Outro método em desenvolvimento é a redução solvo térmica (WANG et al., 2009). 
Este realiza-se em um recipiente fechado para que o solvente possa ser elevado a uma 
temperatura bem mais alta do que ao seu ponto de ebulição através do aumento da pressão que 
resulta do aquecimento (DEMAZEAU, 1999). Em um processo hidrotérmico, a água 
supercrítica superaquecida (SC) pode ser o agente redutor e, dessa forma, torna-se uma 
alternativa para química verde aos solventes orgânicos. Os resultados mostram que a água SC 
não apenas remove parcialmente os grupos funcionais oxigenados no GO, mas também 
recupera as estruturas aromáticas na rede de carbono. As suas propriedades físico-químicas 
também podem ser alteradas através de modificações na pressão e temperatura, permitindo a 
catálise de várias reações de clivagem de ligações heterolíticas (iônicas) na água (SUN; LI, 
2004). 
  Finalmente, outro método utilizado para a redução do GO é a fotorredução. A 
fotorredução pode ser dividida entre dois processos: fototérmico e fotoquímico, os quais 
dependem do comprimento de onda utilizado (GIACOMELLI et al., 2020; SMIRNOV et al., 
2011). Este processo permite a rápida fabricação de padrões na superfície do óxido de grafeno, 
onde a redução ocorre em tempos de apenas alguns segundos após a incidência do laser na 
superfície da amostra. O processo de redução de óxido de grafeno por laser é descrito em 
maiores detalhes na seção 3.1.1, sendo este, o processo escolhido para a redução de óxido de 




que não se utilizam reagentes químicos, é um processo relativamente rápido o qual também 
permite a gravação de padrões condutores em sua superfície.  
3.1.1 REDUÇÃO DE ÓXIDO DE GRAFENO POR LASER 
O óxido de grafeno é a matéria-prima mais antiga e mais amplamente estudada para a 
síntese direta de grafeno por laser (LIU et al., 2011). Existem algumas vantagens principais na 
redução do óxido de grafeno a laser.  
As ligações químicas fracas como –OH e –COOH na borda do óxido de grafeno podem 
ser facilmente quebradas devido aos efeitos de aquecimento externo, causados pela absorção 
da energia do laser incidido (ZHU et al., 2008). Como resultado, a área de foco pode atingir 
temperaturas altas (tipicamente 2000 °C). 
Seu grande diferencial deve-se ao aquecimento durante a gravação a laser, que pode 
superar rapidamente a barreira térmica para a quebra das ligações químicas C-O, em tempos 
menores que 1 segundo. A absorção de fótons no óxido de grafeno é significativamente grande, 
devido às estruturas de banda estreita do óxido de grafeno. Utilizando, por exemplo, a água 
como solvente, devido à facilidade de dispersão do óxido de grafeno nela, é possível implantar 
com facilidade e rapidez as folhas de GO em vários substratos usando métodos de revestimento 
por rotação, filtração a vácuo, revestimento por spray ou impressão a jato de tinta (LI, 2020). 
Na redução por laser dois mecanismos principais podem levar à redução do GO: 
processos fototérmicos e fotoquímicos. É relatado que a fotorredução GO ocorre quando a 
energia do fóton excede 3,2 eV (ou seja, 387 nm) (GIACOMELLI et al., 2020; SMIRNOV et 
al., 2011), significando que quando o comprimento da onda do laser é menor que 390 nm, o 
efeito fotoquímico domina, e quando é maior que 390 nm, processos fototérmicos são 
responsáveis pela redução, uma ilustração destes efeitos pode ser observada na Figura 12. Neste 
trabalho, o efeito observado corresponde ao processo fototérmico, uma vez que os 





Figura 12 - Ilustração dos processos de redução a) fototérmica e b) fotoquímica do óxido de grafeno. 
Fonte: (LI, 2020) 
 Comparada a outras técnicas de redução, a redução a laser apresenta rapidez, precisão e 
controle do feixe incidente na amostra. Portanto, permite a formação de micro padrões na 
amostra de GO, o que depende do tempo de exposição do laser, a potência, o diâmetro do feixe 
na superfície de incidência, o comprimento de onda e, a velocidade de gravação, em áreas que 
variam entre alguns micrometros a centenas de centímetros, uma vez que depende da área de 
GO fabricada e do limite de área de gravação do sistema a laser utilizado.  
É possível observar um exemplo da gravação de microcircuitos na superfície do óxido 
de grafeno na Figura 13. Foi utilizado um laser de 790 nm, largura de pulso de 120 fs, taxa de 
repetição de 80 MHz onde foi focado por uma lente objetiva ×100 com uma abertura numérica 
alta (NA = 1,4) no filme GO.  Em seguida, o laser de femtossegundos escreveu diretamente no 
filme GO, de acordo com padrões pré-programados. A barra de escala das Figuras 13.b-e é de 
10 µm, onde são demonstrados dois microcircuitos curvilíneos (MC-1, MC-2) e um 
microcircuito tipo pente (MC-3), e o emblema da universidade de Jilin, vistos através de 
imagens de microscopia óptica. A área reduzida pode ser observada nas áreas onde possui os 





Figura 13 - Esquema preparatório e imagens de microscopia óptica de filmes GO reduzidos e 
padronizados. a) Ilustração do procedimento preparatório do microcircuito GO; imagens de microscopia 
óptica de um microcircuito curvilíneo. (b) MC-1, (c) MC-2, (d) MC-3 e (e) o emblema da Universidade 
de Jilin. Barras de Escala, 10 µm. Fonte: (ZHANG et al., 2009). 
 Outras técnicas de redução, como a redução química ou térmica, reduzem inteiramente 
a superfície tratada da amostra de óxido de grafeno. A fabricação de padrões utilizando tais 
técnicas, necessitam do auxílio de máscaras pré-definidas na superfície da amostra de GO, que 
aumentam o custo do produto e limitam quaisquer mudanças posteriores no design. 
3.2 ESPECTROSCOPIA RAMAN 
Um importante método para a caracterização estrutural de materiais como o óxido de 
grafeno e para compreender o comportamento de elétrons e fônons é a espectroscopia Raman 
(ARNOLD et al., 2009). A espectroscopia Raman refere-se à técnica espectroscópica que utiliza 
o espalhamento inelástico Raman como fonte para identificação das propriedades químicas de 
um material. 
O campo elétrico oscilante da luz que incide sobre uma molécula gera um dipolo 
oscilante, que por sua vez, reemite luz. A luz reemitida, entretanto, não mantém o vetor de onda 
da luz incidente, ocasionando o efeito óptico conhecido como espalhamento (SIMMONS, 
POTTER, 2000; VIANNA, 2017). Quando a emissão da luz por um dipolo oscilante tem a 
mesma frequência da oscilação da luz incidente, diz-se que o espalhamento é elástico ou 
Rayleigh. Entretanto, as moléculas possuem frequências naturais de vibração, o que pode 
induzir a troca de energia entre a molécula e a luz incidente e, consequentemente, o 
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deslocamento da frequência de emissão da luz, processo característico dos espalhamentos 
inelásticos, dentre os quais está o espalhamento Raman (VIANNA, 2017). 
No espalhamento Raman, portanto, a luz espalhada e a luz incidente em uma amostra 
possuem frequências distintas. Para uma frequência incidente υ0, as frequências espalhadas 
serão υ0 + υm, com υm sendo uma frequência vibracional da molécula; as frequências mais alta 
e mais baixa são conhecidas como Anti-Stokes e Stokes, respectivamente. Portanto, a análise 
do espectro gerado por espalhamento Raman permite a determinação das frequências 
vibracionais (υm) dos materiais em função da diferença de frequência (ou energia) entre a luz 
espalhada e a luz incidente (VIANNA, 2017). 
O espectro Raman da amostra de GO, antes e depois da redução, indica a presença dos 
picos da banda D e a banda G centradas aproximadamente em 1350 cm-1 e 1580 cm-1, 
respectivamente, podendo ter uma pequena variação após a redução. A banda D está 
correlacionada com os defeitos tanto na estrutura grafítica (ligações sp2) do material, quanto 
naqueles ocorridos devido à presença de ligações incompletas nas bordas. A banda G está 
correlacionada com os modos de estiramento das ligações C=C, que estão contidas na estrutura 
do material, e o seu alargamento indica maior heterogeneidade ou desordens estruturais (LOH; 
EDA; CHHOWALLA, 2010; COSTA, 2017). A banda 2D apresenta seu pico centrado em 2700 
cm-1, aproximadamente e está correlacionada ao espalhamento de segunda ordem da banda D. 
É também um indicativo do número de camadas de grafeno, sendo um importante aspecto para 
comprovar a eficácia do processo de redução (PEREIRA, 2019). 
 Um exemplo do espectro Raman pode ser observado na Figura 14, comparando a área 
de GO com a área de rGO reduzido utilizando um laser CW com λ = 788 nm (cw-rGO), um 
laser de nanosegundos pulsado com λ = 248 nm (ns-rGO) e um laser de femtossegundos pulsado 
com λ = 800 nm (fs-rGO), utilizando politereftalato de etileno (PET) como substrato (ARUL et 
al., 2016). É importante notar que o espectro Raman do GO (em vermelho) apresenta as 
bandas D e G com intensidades aproximadamente iguais e quase não há emissão da banda 2D. 
Após o processo de redução do óxido de grafeno, há uma intensificação da banda D variando 
ligeiramente de acordo com o tipo de laser pulsado.  
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Figura 14 - Espectros Raman médios (5 pontos na superfície) normalizados com a intensidade da banda 
G. Condições de processamento a laser: fs-rGO (0,15 J cm2; 40 pulsos sobrepostos), ns-rGO (0,12 J
cm2; 40 pulsos sobrepostos) e cw-rGO (contraste máximo do LightScribe, seis passagens) Fonte: Arul
et al., (2016, p. 423-431).
A intensidade, quando vista pela relação ID/IG, torna-se um mecanismo qualitativo, a 
qual avalia os defeitos estruturais no material (KHAN, 2014). Se esta relação é maior que 1, 
então houve a interrupção na hibridização sp2, já que há muitos defeitos. Caso contrário, quando 
ID/IG é menor que 1, o material apresenta menos defeitos estruturais, ou seja, uma melhor rede 
grafítica (PEREIRA, 2019). 
As proporções das intensidades dos picos D e G (ID/IG) e dos picos 2D e G (I2D/ IG) nos 
espectros Raman das superfícies refletem, a densidade de defeitos e a extensão da grafenização 
da superfície antes e depois do tratamento a laser. Idealmente, se quer otimizar para introdução 
de defeitos mínimos e a fotorredução e grafenização máximas (baixo ID/IG e alto I2D/ IG) (ARUL 
et al., 2016). 
3.3 RESISTÊNCIA ELÉTRICA DE FOLHA 
O objetivo do processo de redução de GO é remover os grupos funcionais oxigenados 
de sua estrutura, restaurando assim a hibridização sp² do material, o que por sua vez, restaura a 
condutividade elétrica do material. Portanto, uma das formas de avaliar a redução é através da 
resistência elétrica de folha.  
Na Tabela 1, é demonstrado alguns dos estudos de redução assistida por laser e seus 
respectivos resultados de resistência elétrica de folha, o comprimento de onda utilizado e o ano 
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de publicação. Tais estudos, serviram de base para a verificação da eficiência do processo de 
redução deste trabalho, por meio de comparação do método utilizado e valor na resistência 
elétrica de folha obtidos. Vale ressaltar, que para cada estudo, há uma variação nos tipos de 
lasers, comprimento de onda, potência, frequência, tamanho das amostras e ambiente durante o 
processo de redução. 
Tabela 1 - Influência dos diferentes parâmetros na redução à laser de GO, visto pela diferença na 
resistência de folha.  
Na Tabela 1, é possível observar que alguns dos valores de resistência elétrica com os 
lasers CW não foram especificados. Isto se deve ao fato de que os estudos se baseavam na 
formação de estrutura de grafeno em GO induzido por laser. Resultados que demonstraram 
baixa razão ID/I2D (~0,17), comentados na seção 3.2. Este trabalho apresenta estudos utilizando 
e comparando 2 lasers CW (λ= 532 nm e λ=488 nm), além de laser pulsado (λ=405 nm) na 
seção 7.1. 
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4 LASER INDUCED GRAPHENE (LIG) E RGO EM SUBSTRATOS FLEXÍVEIS 
Na indústria têxtil de fabricações de padrões, estudos recentes demonstram a utilização 
de tecido de aramida para a fabricação de tecidos inteligentes e flexíveis para múltiplas 
aplicações. Utilizando o laser infravermelho de CO2 (λ = 10.6 µm), é demonstrado a gravação 
de padrões para usos que incluem baterias flexíveis de zinco-ar, eletrocardiogramas e detecção 
de gás (NO2). Isto ocorre, pois ao incidir o laser neste tipo de tecido, é possível observar a 
indução de grafeno por laser na superfície do tecido de aramida. A transformação do tecido de 
aramida em grafeno pode ser atribuída ao efeito fototérmico induzido por irradiação com laser. 
O tecido pode ser preparado ao ar com a otimização das condições experimentais (potência do 
laser de 6,5 W e velocidade de gravação de 50 mm·s-1). Essa estrutura permite a introdução de 
funções no tecido, mantendo seu conforto de uso, como pode ser visto na Figura 15, onde 
através da LIG assistida por computador é estampado um formato de rosto humano de lado em 
tecido de aramida (WANG, 2020).  
Figura 15 - Imagem digital da LIG estampada em um formato de rosto humano de lado em tecido de 
aramida. Adaptado da Fonte: Wang et al., (2020, p.3219-3226). 
Por fim, um estudo recente demonstra a formação de filme fino de óxido de grafeno em 
uma membrana de nitrocelulose através de um sistema de filtração à vácuo, filtrando uma 
solução de GO em diferentes concentrações, volume e tempos, realizando a redução utilizando 
laser com 780 nm. Após este processo através de uma prensa hidráulica, a área reduzida de GO 
é transferida para outros substratos, como pode ser visto através da representação esquemática 
da Figura 16 (GIACOMELLI et al., 2020). 
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Figura 16 - Representação esquemática da técnica. (A) A solução GO é filtrada através de uma 
membrana de nitrocelulose sob condições de vácuo. (B) Filmes finos de GO na membrana são reduzidos 
com laser para o padrão desejado e posicionados de cabeça para baixo no substrato desejado. (B1) É 
observado um aumento na espessura da peça reduzida. (C) O conjunto é colocado em uma prensa 
hidráulica e a membrana é removida cuidadosamente do substrato. (D) Aparência final do nanofilme 
com rGO estampado no substrato. Fonte: Giacomelli et al., (2020) 
O potencial da tecnologia foi demonstrado transferindo as folhas rGO para uma ampla 
variedade de substratos rígidos (vidro, silício) e flexíveis (PET), Poliacrilonitrila (PAN), Indium 
Tin Oxide (ITO), algodão, gesso, papel alumínio, nitrocelulose, papel de filtro, papel de 
escritório). Estas folhas de rGO têm sido usadas como componentes elétricos flexíveis e como 
plataforma de detecção para aplicações eletrolíticas (GIACOMELLI et al., 2020). 
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5 MOTIVAÇÃO E OBJETIVO 
Como descrito na seção 1, há uma grande inovação tanto no campo da eletrônica como 
no campo dos sensores devido a implementação de novos materiais emergentes, como por 
exemplo, os materiais 2D. Tais inovações permitem técnicas de padronizações, de forma que 
os dispositivos sejam flexíveis, vestíveis, de fácil produção e econômicos, os quais podem 
contribuir para a substituição de eletrônicos rígidos como silício (CAREY et al., 2017; 
MCMANUS et al., 2017). 
Neste panorama, as tintas à base de carbono vêm tendo grande destaque em tais 
inovações, as quais podem otimizar o desempenho do material e o comportamento resultante 
do dispositivo, alterando, por exemplo, a resistividade elétrica da tinta. Dentre os materiais a 
base de carbono, temos o grafeno, material bidimensional com espessura de um átomo, cujas 
propriedades vem chamando cada vez mais a atenção de pesquisadores, como sua alta 
condutividade elétrica, flexibilidade mecânica, transparência óptica, estabilidade química e 
biocompatibilidade. (NOVOSELOV et al., 2012; SANTHIAGO et al., 2017). 
Porém trabalhar com o grafeno apresenta alguns desafios, por ser um material 
atomicamente espesso. Seus desafios se encontram tanto em seu manuseio, como na produção 
em larga escala, processo de obtenção (alto custo e longo), apresentando também, um processo 
de transferência o qual se utiliza em grande parte de reagentes químicos (NOVOSELOV; 
CASTRO NETO, 2012; LEE et al., 2017). 
O objetivo neste trabalho foi contornar os desafios encontrados ao se trabalhar com o 
grafeno para a fabricação de dispositivos padronizáveis e flexíveis. Para isto, é demonstrado 
neste trabalho um estudo da redução de óxido de grafeno assistido por laser para aplicações em 
eletrônica flexível. O óxido de grafeno neste estudo, permite a adesão em diferentes substratos 
além da flexibilidade do material. Trabalhar com a redução a laser no óxido de grafeno, permite 
que o processo seja feito de forma rápida, sem a necessidade de reagentes químicos, o que 
contribui para uma química verde, que seja reprodutível e possibilite a criação de padrões 
condutores em sua superfície.  
Dentro deste objetivo, buscou-se comparar o grau de influência de 3 configurações de 
laser diferentes no processo de redução de óxido de grafeno. Os lasers estudados foram dois 
lasers CW, com comprimentos de onda de 488 e 532 nm e um laser pulsado com comprimento 
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de onda de 405 nm, devido aos comprimentos de onda utilizados, os efeitos estudados no 
processo de redução é um processo fototérmico. A comparação com os lasers CW nestes 2 
comprimentos de onda diferentes, permitem determinar a influência de diferentes 
comprimentos de onda no grau de redução do óxido de grafeno, utilizando as mesmas 
configurações de potência (mW) e diâmetro do feixe do laser na superfície de incidência para 
ambos os lasers (µm).  
O estudo com o laser pulsado também permitiu estudar a influência de um diferente 
comprimento de onda no processo de redução. Por ser um laser pulsado, foi possível a utilização 
de potências maiores (W) sem causar danos na superfície da amostra, uma vez que o laser 
pulsado diminui o aquecimento da superfície da amostra quando comparado a uma mesma 
potência com o laser CW. Além disto, o laser pulsado utilizado permitia o controle de potência, 
diâmetro do feixe incidente do laser na superfície da amostra e velocidade de gravação dos 
padrões. 
Neste processo de redução a laser, foi realizado também um estudo da influência da 
concentração e volume de óxido de grafeno filtrados em membrana de nitrocelulose com poros 
de 0,22 µm no processo de redução do GO. 
Por fim, foi demonstrado a possibilidade de transferência e isolamento dos padrões de 
GO gravados para diferentes substratos com o auxílio de pressão e água, sem a necessidade de 
reagentes químicos. 
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6 FILME FLEXÍVEL DE GO: FABRICAÇÃO E CARACTERIZAÇÃO 
Este trabalho consistiu em diferentes processos e etapas que visam a otimização do 
processo de redução de óxido de grafeno. Em cada etapa um parâmetro é definido e ele é 
mantido nas etapas subsequentes. Começando pela fabricação do óxido de grafeno pelo método 
de Hummers modificado, seguido pelo processo de filtração à vácuo utilizando membrana de 
nitrocelulose como substrato, variando a concentração e volume da solução de GO filtrada. 
Foram realizados estudos de redução assistido por laser, variando a potência, velocidade de 
gravação, diâmetro do feixe na superfície de incidência e comprimento de onda. As análises 
dos padrões de rGO obtidos foram realizados através da espectroscopia Raman, através do 
sistema Raman WITEC UHTS 300 e a caracterização elétrica foi realizada em um analisador 
de parâmetros semicondutor (Keysight B1500a), vinculado a uma estação de medidas elétricas 
com pontas de prova em ouro (Signatone). Uma representação esquemática das etapas é 
demonstrada na Figura 17 a seguir. 
Figura 17 - Representação esquemática da produção e redução de filmes de GO por gravação a laser. (a) 
Membrana de nitrocelulose com 47 mm de diâmetro e 0,22 µm diâmetro de poros. (b) Filtração da 
dispersão de GO através da membrana sob vácuo. (c) Filmes de GO finos na membrana de nitrocelulose. 
(d) Redução do filme de GO na membrana de nitrocelulose, fazendo a gravação a laser com o laser
selecionado. Fonte: o Autor.
6.1 SÍNTESE DE GO PELO MÉTODO DE HUMMERS MODIFICADO 
A dispersão de óxido de grafeno, foi fornecida pelo laboratório de química da Dr. 
Cecília C.C e Silva do Centro de Pesquisas MackGraphe, onde foi preparada pela aluna de 
Iniciação Científica Nathália M. M. Fernandes. 
Para a fabricação de GO foi utilizado o método de Hummers modificado o qual consiste 
na oxidação do grafeno por um longo período. Assim, os materiais utilizados foram 0,50 g de 
grafite de alta pureza, 0,38 g de NaNO3, a estes foram adicionados 33,8 mL de H2SO4 
concentrado, sob agitação constante e banho de gelo. Dentro do período de uma hora, 2,25 g de 
KMnO4 foram adicionadas. Após esfriar por 2 horas a dispersão foi deixada em repouso por 5 
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dias em temperatura ambiente e agitação suave até obter-se um líquido viscoso. 1 L de uma 
solução de H2SO4 (99,6 mL de H2O para 0,28 mL deH2SO4) foi adicionada lentamente no 
período de 1 hora. Após esse período, a agitação continuou por mais 2 horas. Depois foi 
adicionado 3 mL de H2O2, para a remoção de possíveis íons oxidantes, como o manganês. 
Agitou-se por mais 2 horas e depois lavou-se três vezes com solução de HCl 10%. Após isso, 
o GO passou pelo processo de diálise até que se obteve o valor do pH da água igual a 5
(HIRATA et al., 2004). 
Para remover a sílica do GO, foi adicionado aos poucos uma solução de NaOH no GO 
em um agitador magnético com rotação de 1000 rpm a cada 5 minutos até obter um pH igual a 
11, Figura 18a. Para o estudo em diferentes concentrações, foi adicionado água deionizada (DI) 
em diferentes volumes da solução de GO, Figura 18b. 
Figura 18 - Solução de óxido de grafeno em a) agitador magnético para remover a sílica e b) após a 
diluição em água DI. Fonte: o Autor. 
6.2 ESCOLHA DO SUBSTRATO 
A escolha do substrato correto é de grande importância para a otimização dos padrões 
condutores flexíveis. Os parâmetros considerados criteriosos para a definição do substrato são: 
a flexibilidade do material, a aderência do óxido de grafeno a este, a uniformidade na superfície, 
a resistência a altas temperaturas para que o laser não cause danos a sua estrutura, a dissipação 
do calor e a resistência mecânica tanto do substrato quanto do filme de óxido de grafeno em 
sua superfície.  
O processo consistiu em utilizar o sistema de filtração a vácuo em membranas 
nitrocelulose devido a flexibilidade do mesmo e a possibilidade de se fabricar filmes finos em 




estudos, uma vez que era possível realizar a redução e gravação de padrões na superfície do 
filme, mantendo a sua flexibilidade. 
Assim, o substrato definido para as aplicações citadas foi a membrana de nitrocelulose 
com poros de 0,22 µm em discos de 47 mm de diâmetro (Modelo: 1212690 e Fabricante: GVS 
do Brasil Ltda.). E, utilizou-se o processo de filtração a vácuo para a criação de filmes finos em 
sua superfície, Figura 19, descrito de forma mais detalhada na seção 6.3. Portanto, nas próximas 
seções, os estudos realizados utilizaram a membrana de nitrocelulose. 
 
Figura 19 - Membrana de nitrocelulose com diâmetro de 47 mm e poros de 0,22 µm. Fonte: o Autor. 
6.3 PROCESSO DE FILTRAÇÃO A VÁCUO  
Para a fabricação dos filmes finos de óxido de grafeno flexíveis, foi utilizado o sistema 
de filtração com bomba a vácuo. Nesta etapa, foram analisados diferentes volumes e 
concentrações no processo de filtração à vácuo, os quais tiveram impacto direto no processo de 
redução a laser, como descritos a seguir. 
Mantendo o volume fixo em 3 mL e variando a concentração, foi possível observar que 
em concentrações menores que 1 mg/mL a amostra, após ser tratada com o laser para a gravação 
dos padrões de redução, queimava facilmente e o filme apresentado não era homogêneo. Em 
concentrações maiores que 1 mg/mL, ao incidir o laser na amostra, a mesma formava uma 
espécie de pó de óxido de grafeno em sua superfície. 
Utilizando uma concentração de 1 mg/mL de GO e variando o volume filtrado, foi 
possível observar que o filme apresentava homogeneidade em sua superfície em volumes 




apresentava homogeneidade e em tempos maiores, o filme ficava mais espesso, levando maior 
tempo de filtração e havendo somente uma redução superficial ao incidir o laser na amostra. 
 
Figura 20 - Superfície do filme de GO em diferentes volumes e mesma concentração, sendo em a) 
volume filtrado de 2 mL e b) volume filtrado de 3 mL. Fonte: o Autor. 
As condições ideais de concentração e volume encontrados foram de, respectivamente, 
1 mg/mL e 3 mL. Outras configurações de concentração e volume foram estudadas, 
apresentando os mesmos aspectos descritos anteriormente. 
A Figura 21, mostra o sistema de filtração utilizando a membrana de nitrocelulose como 
substrato. Todos estes parâmetros foram definidos com base em aspectos como homogeneidade 
da amostra e resistência elétrica. 
 
Figura 21 - Sistema de filtração ligado a bomba a vácuo. Fonte: o Autor. 
O tempo de filtração da solução de óxido de grafeno foi de aproximadamente 1 hora, 
formando filmes finos de aproximadamente 0,01 mm de espessura e 3,6 cm de diâmetro, como 





Figura 22 - Formação de filme fino de GO na superfície da membrana de nitrocelulose após o processo 
de filtração à vácuo. Fonte: o Autor. 
Portanto, nas seguintes seções, o volume e concentração utilizados serão, 
respectivamente, 1 mg/mL e 3 mL. 
6.4 REDUÇÃO COM LASER 
  O primeiro estudo consistiu em utilizar os lasers CW do sistema Raman WITEC UHTS 
300 mostrado na Figura 23, utilizando os comprimentos de onda de 488 nm e 532 nm, os quais 
possuíam potências ajustáveis entre 0 a 25 mW. Foi utilizada uma lente de amplificação de 10x, 
com a amostra focalizada com a assistência da câmera do software do sistema Raman, onde a 
distância entre a lente e a amostra era de aproximadamente 1.5 cm. 
 
Figura 23 - Sistema Raman WITEC UHTS 300. Fonte: o Autor. 
Por não possuir um sistema que auxiliasse na gravação de padrões na superfície do filme 
de GO, a área a ser reduzida era manualmente movida por aproximadamente 5 minutos debaixo 
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do feixe do laser. A amostra foi colocada em uma lâmina de vidro para melhorar a fixação e 
homogeneidade no processo de redução, como visto na Figura 24. O maior desafio nesta etapa 
era o controle na velocidade de redução, uma vez que era realizada manualmente. 
Figura 24 - Amostra colocada debaixo do feixe do laser onde era manualmente movida para reduzir a 
área desejada. Fonte: o Autor. 
Para garantir a reprodutibilidade nos experimentos mantendo o tamanho de área tratada 
pelo mesmo tempo de exposição ao laser, uma máscara de papel com uma abertura quadrada 
com área de 1 cm x 1 cm foi colocada em cima da amostra, como visto na Figura 25. 
Figura 25 - Demonstração do filme de óxido de grafeno em membrana de nitrocelulose com a máscara 
de papel. Fonte: o Autor. 
Nesta etapa, a potência foi o único parâmetro controlado e alterado, uma vez que a 
velocidade era controlada manualmente, ou seja, a toda a superfície da amostra exposta com a 
máscara de papel era manualmente movida debaixo do feixe do laser por 5 minutos e a amostra 
era focalizada através do software, não sendo reprodutível a alteração do foco, e por 
consequência, a alteração do diâmetro do feixe na superfície de incidência do laser. Para 
garantir a reprodutibilidade do experimento, um total de 6 amostras por laser foram utilizadas.  
Por fim, foi utilizada uma gravadora a laser com auxílio de software para a gravação 
dos padrões na superfície do filme de GO, apresentada na Figura 26. A gravadora possui um 
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laser pulsado com comprimento de onda de 405 nm, frequência de 20 kHz e potência de pico 
que pode chegar a aproximadamente 3 W. 
Figura 26 - Gravadora a laser (λ = 405 nm). Fonte: o Autor. 
Diferente do sistema descrito anteriormente, utilizado para a redução, com os lasers do 
sistema Raman, era possível a gravação de padrões através do software da gravadora, onde 
também foi possível realizar o controle de velocidade e potência do laser. O único parâmetro 
ajustado manualmente desta etapa, era o diâmetro do feixe na superfície de incidência do laser. 
O que permitiu maior controle e reprodutibilidade nos experimentos. 
As análises e resultados desta etapa estão descritos na seção 7. 
6.5 RESISTÊNCIA ELÉTRICA DE FOLHA 
Conforme descrito na seção 3.3, outro método importante para a caracterização dos 
padrões de rGO é através da sua resistência elétrica de folha. 
Para obtenção dos valores de resistência elétrica de folha (Ω /□), as amostras foram 
analisadas utilizando um analisador de parâmetros semicondutor (Keysight B1500a), vinculado 
a uma estação de medidas elétricas com pontas de prova em ouro (Signatone) como mostrado 





Figura 27 - Amostra de padrão de rGO na estação de trabalho com micro manipuladores ligados ao 
Analisador de Parâmetros Semicondutores da Keysight (B1500a). Fonte: o Autor. 
Com a finalidade de se ter a melhor percolação para menor resistência elétrica, como 
mostrado na Figura 28, nas pontas da área reduzida quadrada da amostra, foi aplicada tinta de 
prata para melhorar o contato durante as análises.  
 





7 ANÁLISES E RESULTADOS 
 A caracterização e a eficiência do processo de redução a laser foram realizadas através 
dos métodos de espectroscopia Raman e resistência elétrica de folha. Visualmente é possível 
observar a área onde o laser incidiu na superfície da amostra pela diferença apresentada na 
coloração após o tratamento, como exemplificado na Figura 29. Em baixas concentrações e/ou 
volumes no processo de filtração, a aparência do GO apresenta uma coloração marrom clara, e 
as áreas de redução apresentam uma coloração mais escura, Figura 29a. Em altas concentrações 
e/ou volumes, a coloração do filme de GO é mais escura, tendendo a um marrom escuro ou 
preto, e as regiões reduzidas podem ser distinguidas por uma coloração cinza claro, Figura 29b.  
 
Figura 29 - Representação esquemática da mudança da coloração após a gravação a laser no GO. a) 
Baixa concentração e/ou volume. b) Alta concentração e/ou volume. Fonte: o Autor. 
Para a melhor eficiência dos resultados, a redução foi feita juntamente com os métodos 
de caracterização em cada uma das etapas citadas, uma vez que esta eficiência na redução não 
é possível ser observado somente pelo aspecto visual da área onde o laser incidiu. Todas as 
amostras obtidas no processo de redução de GO considerando todos os lasers estudados neste 
trabalho apresentaram o mesmo resultado visual.  
7.1 ANÁLISES DA REDUÇÃO A LASER 
 Como visto na seção 5, os lasers utilizados foram o laser CW (λ = 488 nm e λ = 532 nm) 
e pulsado (λ = 405 nm). A redução de óxido de grafeno por laser nestes comprimentos de onda 
é um processo de redução fototérmico localizado onde ajustar a combinação entre velocidade, 
potência e diâmetro do feixe na superfície de incidência do laser é fundamental para melhor 
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eficiência no processo de redução, apresentando os mesmos padrões de respostas nos 
comprimentos de onda e laser utilizados neste trabalho. Fonte: o Autor.  
7.1.1 VELOCIDADE DE GRAVAÇÃO, DIÂMETRO DO FEIXE NA 
SUPERFÍCIE DE INCIDÊNCIA E POTÊNCIA DO LASER 
Os fatores que têm grande influência no processo de redução, já citados ao longo deste 
trabalho, são a velocidade de gravação, o diâmetro do feixe na superfície de incidência do laser 
e a sua potência.  
Nos comprimentos de ondas utilizados neste trabalho, ocorre a redução do óxido de 
grafeno em um processo fototérmico, portanto, o tempo de exposição que esta amostra estará 
sendo submetida ao laser (velocidade de gravação), a intensidade do laser, ou seja, a potência 
por área (diâmetro do feixe na superfície de incidência) e a quantidade de energia que será 
recebida (potência) são fatores que contribuem diretamente com o aquecimento do filme de 
GO, e portanto, influenciam diretamente na eficiência de redução.  
Quanto maior for a potência, maior será a chance de reduzir ou danificar a amostra, 
quanto maior a velocidade, menor serão tais chances e quanto menor o diâmetro do feixe na 
superfície de incidência, maior será a probabilidade de redução ou danos a amostra. Um 
exemplo dos danos que podem ser causados na superfície da amostra, como cortes na 
membrana, pode ser visto na Figura 30. 
Figura 30 – Exemplo de danos na membrana de nitrocelulose e na superfície de GO devido à alta 
potência por área. Fonte: o Autor. 
46 
A alteração de um dos parâmetros influencia na resposta de outro, por exemplo, se for 
utilizada uma potência do laser para 250 mW, em conjunto com uma velocidade de 4 mm/s, 
esta configuração pode ser o suficiente para queimar a amostra. Enquanto, se alterarmos a 
velocidade para 30 mm/s, com a mesma potência, esta configuração pode ser o suficiente para 
não causar um processo de redução na amostra. Se alterarmos esta potência para 1 W, mantendo 
a velocidade de 30 mm/s esta configuração pode causar danos na amostra. Mudando-se ainda 
o diâmetro do feixe na superfície de incidência, todos estes parâmetros necessitam ser
reajustados. Por tanto, um estudo cuidadoso foi realizado para variar os parâmetros citados e 
obter a melhor eficiência no processo de redução. 
O substrato tem grande influência no auxílio de dissipação de calor, auxiliando para que 
possa ocorrer uma otimização no processo de redução, evitando danos à membrana de 
nitrocelulose. Para isto, utilizar algum substrato abaixo da membrana de nitrocelulose, como 
por exemplo uma lâmina de vidro ou um filme de PDMS, podem auxiliar nesta dissipação de 
calor. Como exemplo, um filme de PDMS foi colocado embaixo da membrana de nitrocelulose, 
mantendo a flexibilidade do substrato. Reduzindo uma amostra com 1 mW de potência na 
gravadora a laser, Figura 31, na parte da frente, nota-se que a membrana de nitrocelulose sem 
um substrato embaixo, durante o processo de redução acaba enrugando, e ao olhar a parte de 
trás desta mesma amostra, é possível visualizar que a amostra foi danificada pelo laser uma vez 
que a parte de trás da membrana deveria estar com a coloração branca de forma homogênea e 
sem enrugamentos. Este enrugamento pode causar problemas no foco, na homogeneidade da 
redução e, portanto, afetando em alguns casos a sua resistência elétrica.  
Figura 31 - Frente e verso da membrana de nitrocelulose após redução com laser sem o substrato de 
PDMS. Fonte: o Autor. 
Ao colocar a amostra de nitrocelulose em um substrato, neste caso um filme de PDMS, 
ao realizar a redução com o laser, o calor é disperso em parte no substrato, o que acaba, portanto, 
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não danificando a membrana de nitrocelulose como pode ser visto na Figura 32, pela 
homogeneidade da membrana e a ausência de enrugamento. O que permite então um melhor 
grau de redução, com maior homogeneidade. 
Figura 32 - Frente e verso da membrana de nitrocelulose após redução com laser no substrato de 
PDMS. Fonte: o Autor. 
7.1.2 ANÁLISES COM LASERS CW 
Com esta configuração do sistema Raman descrito na seção 6.4, a potência que 
apresentou menor resistência elétrica de folha foi 20 mW, apresentando os seguintes resultados 
de resistência elétrica de folha, Tabela 2. Para calcular a média e o desvio padrão, foram 
realizadas 10 medidas em cada amostra, em um total de 6 amostras por laser. 
Tabela 2 - Média de resistência elétrica de folha e desvio padrão das amostras reduzidas com lasers de 
a) λ = 488 e b) λ = 532 nm, com 20 mW de potência. Fonte: o Autor.
Através da análise da Tabela 2, é possível observar que o laser de λ = 488 nm apresentou 
uma resistência de folha média menor do que quando reduzido com o laser de λ = 532 nm. 
Em potências menores, houve um aumento na resistência elétrica de folha, uma vez que 
a energia incidente é menor e o processo de redução que ocorre é menor, isto pode ser observado 
na Tabela 3. Onde novamente, foram realizadas 10 medidas em cada amostra, em um total de 
6 amostras por laser com uma potência de 18 mW. 
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Tabela 3 - Média de resistência elétrica de folha e desvio padrão das amostras reduzidas com lasers de 
a) λ=488 e b) λ=532 nm, com 18 mW de potência. Fonte: o Autor.
Novamente, foi possível observar que a resistência elétrica de folha utilizando o laser 
de λ = 488 nm foi menor do que quando se utilizava o laser de λ = 532 nm. Demonstrando, 
portanto, que um comprimento de onda menor, consequentemente com maior energia de 
radiação, tem resultados melhores no processo de redução, ou seja, menor resistência de folha. 
Para valores maiores que 20 mW de resistência elétrica de folha, a amostra começava a 
queimar e se degradar, e por consequência, a sua resistência elétrica de folha aumentava para 
valores maiores que os demonstrados na Tabela 2. 
O alto desvio padrão nos resultados, deve-se a dificuldade no controle de velocidade de 
deslocamento da amostra no processo de redução, o que impacta na percolação de elétrons, uma 
vez que, como veremos adiante, no sistema da gravadora a laser, este desvio padrão se apresenta 
em apenas algumas unidades. 
 Para verificar o diâmetro do feixe na superfície de incidência do laser, a amostra foi 
colocada debaixo do feixe do laser a uma distância de aproximadamente, nos mesmos 
parâmetros citados, porém somente uma linha foi formada para a verificação de sua largura, 
como demonstrado na Figura 33. 
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Figura 33 – Superfície de GO após incidência do feixe do laser de 532 nm. Potência: 20 mW. Fonte: o 
Autor. 
É possível notar através da Figura 34, que os gaps causados pela passagem do laser, 
possuem uma largura de aproximadamente ~9 (±3) µm e as áreas próximas ao centro de maior 
intensidade do laser possuem aproximadamente 100 (± 20) µm, o que varia de acordo com a 
velocidade que se passa o laser na amostra. Com esta análise, é possível estimar que o diâmetro 
do feixe na superfície de incidência do laser, ou a parte mais intensa do laser, está em 
aproximadamente ~ 9 (±3) µm. 
Para a análise das medidas de espectroscopia Raman, foram medidos 5 espectros 
de cada uma das amostras em cada uma das reduções com laser. Foi calculada a média das 
bandas D, G e 2D e os espectros foram normalizados. Nas análises, os espectros Raman foram 
obtidos através de um sistema Raman WITEC UHTS 300, utilizando o laser com comprimento 
de onda de 532 nm com potência inferior a 2 mW, para não causar danos ou reduzir a amostra. 
As proporções das intensidades dos picos D e G (ID/IG) e dos picos 2D e G (I2D/ IG) nos 
espectros Raman foram calculadas e comparadas através da normalização dos espectros 
obtidos, entre os valores de 0 a 100, como demonstrado na Figura 34. 
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Figura 34 - Espectro normalizado da média dos espectros obtidos após as reduções. Fonte: o Autor. 
Devido a diferença na intensidade das bandas dos espectros obtidos, foi calculada a 
razão ID/IG e I2D/IG dos espectros, uma vez que a banda D foi maior e a 2D menor na redução 
com o λ = 532 nm, a fim de se verificar a introdução de defeitos no processo e a grafitização, 
estas relações podem ser observadas na Tabela 4. Onde a redução com o comprimento de onda 
menor, resultou em menor introdução de defeitos e maior grafitização. 
Tabela 4 – Valor médio da razão ID/IG e I2D/IG após redução de GO. Fonte: o Autor. 
Tais resultados condizem com o esperado, visto que há uma menor resistência elétrica 
de folha nas medidas realizadas anteriormente no laser com λ = 488 nm. 
7.1.3 REDUÇÃO COM LASER PULSADO 
Para obter um controle preciso na velocidade de gravação, potência e diâmetro do feixe na 
superfície de incidência, foi utilizada uma gravadora a laser com comprimento de 405 nm, 
frequência de 20 kHz, e potência de pico de 3 W.  
A velocidade e potência do laser podem ser controladas por um parâmetro em porcentagem 
no software da gravadora. Na Figura 35, temos a potência medida na saída utilizando um 
medidor com um atenuador de 30 dB pelo controle de potência do software em porcentagem. 
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Figura 35 - Potência medida no powermeter em função do controle de potência no software da 
gravadora a laser. Fonte: o Autor. 
O segundo passo foi verificar a velocidade da gravadora alterando a porcentagem do 
parâmetro profundidade de penetração no software, com um passo de 5%, os resultados podem 
ser vistos na Figura 36.  
Figura 36 - Velocidade medida pelo controle de velocidade do laser no Software. Fonte: o Autor. 
Através da análise da Figura 35 e 36, é possível observar que os parâmetros não são 
lineares, portanto, os valores de porcentagem do software não correspondem diretamente com 
os valores reais de potência da gravadora, o mesmo pode ser observado pela velocidade. Desta 
forma, ao estabelecer um parâmetro na gravadora, é possível saber com exatidão qual a 
velocidade ou potência real que está sendo utilizada. Com estas informações, foi iniciado o 
processo de redução e gravação de padrões na superfície do filme de GO. Como pode ser visto 
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na Figura 37, onde o logo do Centro de Pesquisas MackGraphe foi gravado na superfície do 
filme, em uma área de aproximadamente 16 mm². 
Figura 37 - Logo do Centro de pesquisas MackGraphe gravado através do auxílio de software na 
superfície do óxido de grafeno. Fonte: o Autor. 
Os resultados mais importantes das análises de resistência elétrica de folha podem ser 
observados na Tabela 5, onde a potência e a velocidade foram variadas com passo de 5%. O 
diâmetro do feixe na superfície de incidência para esta redução era de 150±7 µm. É possível 
observar que o melhor resultado de resistência elétrica de folha, ou seja, aquele que apresentou 
a menor resistência elétrica de folha, foi utilizando a potência em 25% ajustando o parâmetro 
velocidade em 5%. Valores diferentes de potência e velocidade apresentados na tabela, 
resultavam no dano à amostra, quando o parâmetro de potência ou velocidade eram altos ou 
resistências elétricas de folha maiores por ocorrer um processo de redução menor nos filmes, 
visto no uso do parâmetro de potência e velocidade menores. Vale ressaltar, que na etapa de 
redução com a gravadora, foram realizadas 10 medidas para cada amostra, em um total de 6 
amostras por parâmetro alterado. 
Tabela 5 - Medidas de resistência elétrica de folha utilizando a gravadora a laser após a redução com 
diâmetro do feixe na superfície de incidência de 150 ± 7 µm. Fonte: o Autor. 
Com a intenção de obter uma resistência elétrica de folha menor, o diâmetro do feixe na 
superfície de incidência do laser foi alterado para 120 ± 3 µm. Partindo do melhor resultado de 
resistência elétrica de folha, com o parâmetro de potência em 25% e o parâmetro de velocidade 
em 5%, um ajuste fino foi realizado como pode ser observado na Tabela 6. É possível observar 
o melhor parâmetro de potência e velocidade, são respectivamente, em 25% e 7%, apresentando
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uma resistência elétrica de folha de 310,2 ± 15,3 Ω/sq. Valores diferentes de controle de 
potência e velocidade foram testados, apresentando como pode ser esperado pela tabela abaixo, 
em danos na amostra ou resistência elétrica maiores. 
Tabela 6 - Medidas de resistência elétrica de folha utilizando a gravadora a laser após a redução com 
diâmetro do feixe na superfície de incidência de 120 ± 3 µm. Fonte: o Autor. 
Vale ressaltar que pelas gravações serem realizadas através de um software com 
controle de velocidade, o desvio padrão apresentado é bem menor do que os medidos na seção 
7.1.2 nas análises de resistência elétrica de folha. O que permite, portanto, maior 
reprodutibilidade e confiabilidade no processo de redução.  
Na condição que apresentou a menor resistência de folha média, com velocidade em 7% 
e potência de 25%, a amostra apresentou alguns defeitos, e falhas na sua homogeneidade ao 
longo da área reduzida, podendo ser observadas pelo descolamento do filme de GO na 
membrana em alguns pontos da amostra. Alterando o volume filtrado para 3,5 mL, foi possível 
contornar este problema, obtendo como resistência elétrica de folha os valores descritos na 
Tabela 7. Note que a resistência elétrica de folha diminuiu, sendo 231,3 Ω/sq o melhor valor de 
resistência elétrica de folha medido e otimizado na incidência de laser em uma etapa. 
Tabela 7 - Medidas de resistência elétrica de folha utilizando a gravadora a laser após a redução com 
volume filtrado de 3,5 mL e λ=532 nm. Fonte: o Autor. 
As análises dos espectros Raman, foram medidas em diferentes amostras com 
aproximadamente 5 pontos por amostra em um total de 3 amostras, onde a configuração do 
laser utilizado corresponde ao que obteve menor resistência elétrica de folha (Potência = 25% 
e Velocidade = 7%), onde foi tirada a média dos 15 espectros obtidos, Figura 38. 
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Figura 38 - Média de 15 espectros Raman após a redução com a gravadora em padrões de rGO 
otimizados. Fonte: o Autor. 
As razões ID/IG e I2D/IG, foram respectivamente, 0,3 e 0,62, o que indica uma ótima 
redução dos defeitos e ótimo grau de grafitização, quando comparados com os resultados 
obtidos com o laser CW. Tais resultados no espectro Raman da amostra reduzida com o laser 
pulsado de λ = 405 nm, correspondem com a menor resistência elétrica de folha que foi obtida 
neste trabalho ao se utilizar somente um laser no processo de redução.  
O motivo destes resultados com o laser pulsado podem estar associados ao baixo 
comprimento de onda, 405 nm, uma vez que foi possível observar nas reduções com os lasers 
CW de que um menor comprimento de onda apresentava menor grau de defeitos e maior grau 
de grafenização. Também podem estar associados a frequência deste laser, o qual permite a 
utilização de potências maiores que as utilizadas com os lasers CW, sem que danifique a 
amostra. E por fim, pode estar associado também ao auxílio de um controle de velocidade no 
processo de redução, o qual colabora para a diminuição de defeitos e maior padronização na 
redução do GO.  
7.1.4 REINCIDÊNCIA DE LASER E REDUÇÃO COM 2 CONFIGURAÇÕES 
DE LASER 
Nesta etapa, foi realizado um estudo da incidência de outra configuração de laser após 
um primeiro processo de redução. Quando os mesmos parâmetros de laser CW eram utilizados 
para realizar uma “segunda redução” na área já reduzida, a resistência elétrica não sofria 
alterações. Com o laser pulsado, havia um aumento na resistência elétrica de folha quando o 




ocorria devido à alta potência do laser. Quando algum dos parâmetros eram alterados na 
reincidência do laser CW, era possível observar as situações apresentados na Tabela 8. 
 
Tabela 8 - Resultado da alteração dos parâmetros do laser CW na reincidência do laser em uma área ja 
reduzida. 
 Foi realizado um estudo também da reincidência de diferentes tipos de laser no processo 
de redução. Foi observado que, ao se utilizar primeiramente um laser pulsado, seguido de um 
laser CW, não havia influência no processo de redução, não alterando a resistência elétrica de 
folha do material. Onde a amostra primeiramente foi reduzida com o laser pulsado de λ = 405 
nm com potência em 25% e velocidade em 7%, em uma amostra com concentração de 1 mg/mL 
e volume de 3,5 mL. E, logo após esta redução, o laser de λ = 532 nm com potência de 20 mW. 
É possivel observar isto na Tabela 9. Onde a resistência de 231,3 Ω/sq se manteve constante. 
 
Tabela 9 – Valores de resistência elétrica de folha após a reincidência do laser na amostra primeiramente 
reduzida com o laser pulsado de λ = 405 nm com potência em 25% e velocidade em 7% e reduzida 
novamente com o laser de λ = 532 nm com potência de 20 mW. 
 Ao inverter a ordem onde os lasers eram incididos na amostra, onde primeiramente o 
laser de λ = 532 nm com potência de 20 mW foi utilizado, e em seguida, foi reduzida com o 
laser pulsado de λ = 405 nm com potência em 25% e velocidade em 7%, era possível observar 
uma diminuição na resistência elétrica de folha da área reduzida, como demonstrado na Tabela 
10, onde foi obtida uma resistência elétrica de folha de 162,5 ± 18,7 Ω/sq, sendo esta a menor 





Tabela 10 - Valores de resistência elétrica de folha após a reincidência do laser na amostra 
primeiramente reduzida com o laser de λ = 532 nm com potência de 20 mW, e reduzida novamente com 
o laser pulsado de λ = 405 nm com potência em 25% e velocidade em 7%. 
 O espectro Raman obtido foi similar ao obtido utilizando somente o laser pulsado, com 
as razões ID/IG e I2D/IG, sendo respectivamente, 0,3 e 0,62, o que indica uma ótima redução dos 
defeitos e ótimo grau de grafitização. 
Conforme demonstrado nos resultados das Tabelas 9 e 10, a ordem de aplicação dos 
lasers pode ter grande influência no resultado final da resistência elétrica de folha das áreas 
reduzidas. Isto pode ocorrer devido à alta intensidade do laser pulsado produzir uma superfície 
mais porosa do que quando reduzido com o laser CW, portanto, ao tratar a amostra 
primeiramente com o laser pulsado (de 405 nm), a superfície se torna levemente porosa, o que 
pode impossibilitar uma nova redução com o laser CW (de 532 nm). Porém, na redução com o 
laser CW, a superfície não se torna porosa, o que pode possibilitar uma nova etapa de redução 
com o laser pulsado, removendo os defeitos da falta de homogeneidade da redução com o laser 
CW e reduzindo mais ainda o GO da amostra. 
Para fins de comparação, é possível observar a resistência elétrica e condições de 
redução deste trabalho juntamente com a resistência elétrica e condições de redução na 
literatura, visto na Tabela 11. 
 
Tabela 11 – Comparação da influência dos diferentes parâmetros na redução à laser de GO, visto pela 




É possível observar a colaboração deste trabalho na baixa resistência elétrica obtida sem 
o auxílio de ambiente inerte, utilizando laser CW, pulsado e a combinação de ambos os lasers 
no processo de redução. 
7.2 ISOLAMENTO DE PADRÕES E TRANSFERÊNCIA PARA DIFERENTES 
SUBSTRATOS 
 Com o objetivo de isolar os padrões de redução, a amostra foi submersa em água 
corrente e manualmente esfoliada de forma suave, na qual foi possível observar que a área dos 
padrões reduzidos com o laser apresentou maior resistência a água e aderência a superfície da 
membrana de nitrocelulose, isto pode ser visto na Figura 39, onde na Figura 39a temos a área 
de GO e o padrão de rGO feito em sua superfície antes de ser realizado os testes com água, e 
na Figura 39b temos a imagem após ser realizado os testes com água. É possível observar que 
a área tratada com o laser permanece na superfície da membrana de nitrocelulose, enquanto a 
área contendo GO foi removida. O que permite que áreas específicas possam ser tratadas 
novamente com o laser com maior facilidade, uma vez que padrões mais detalhados e finos 
estão sendo realizados.  Devido a remoção de grande parte grupos funcionais oxigenados 
durante o processo de redução, o rGO se torna mais hidrofóbico que o óxido de grafeno. 
 
Figura 39 - Superfície de GO em membrana de nitrocelulose a) antes e b) após testes com água. Fonte: 
o Autor. 
 Ainda com o objetivo de isolar e transferir as áreas reduzidas, a membrana foi prensada 
manualmente sobre uma folha de papel sulfite, onde foi possível observar grande parte da área 




na resistência elétrica de folha, aproximadamente 82 ± 6 Ω, este padrão pode ser observado na 
Figura 40, mantendo a flexibilidade do substrato. 
 
Figura 40 - Padrão de rGO transferido para folha de papel sulfite após ser prensado manualmente na 
área reduzida na membrana. Fonte: o Autor. 
Outro teste realizado, foi a transferência para um filme fino de PDMS, o mesmo foi 
colocado sobre o filme de GO e a área de rGO na membrana de nitrocelulose, onde foi possível 
observar a transferência de quase toda a área reduzida, como visto na Figura 41, onde 
novamente, houve um aumento na resistência elétrica de aproximadamente 123 ± 12 Ω. Isto 
ocorre pela falta de homogeneidade durante o processo de transferência. 
 
Figura 41 - Padrão transferido para uma amostra de PDMS. Fonte: o Autor. 
 Este processo pode ser otimizado através do uso de uma prensa hidráulica, para que a 
transferência seja feita sem defeitos e assim, mantenha a resistência elétrica. Porém, com os 
dados obtidos, já se pode afirmar que é possível realizar a transferência dos padrões gravados 






Este trabalho descreve um estudo, com análises e caracterizações da redução do óxido 
de grafeno assistido por laser para aplicações em eletrônica flexível, utilizando 3 configurações 
de lasers diferentes (λ = 405, 488 e 532 nm). Onde a variação da potência, diâmetro do feixe na 
superfície de incidência e velocidade de gravação foram variados a fim de otimizar para obter 
a menor resistência elétrica de folha possível com a possibilidade da gravação de padrões 
eletricamente condutores, de forma rápida, reprodutível e eficiente. Pode-se ainda transferir os 
padrões de rGO para outros substratos. Todos os processos de redução e transferência citados 
não requerem o uso de reagentes químicos e ambiente inerte. Vale ressaltar que os lasers 
estudados podem ser utilizados sem um controle rígido de segurança, podendo ser vendido 
comercialmente de forma caseira e de baixo custo, como no caso do laser com λ = 405 nm. 
Começando pela escolha do substrato, foi definido a membrana de nitrocelulose com 
poros de 0,22 µm de diâmetro como substrato. Utilizando o sistema de filtração a vácuo para a 
formação dos filmes finos de GO, foi definida a relação de concentração de 1 mg/mL e volume 
de 3 mL para melhor eficiência no processo de redução dos lasers CW, concentração de 1 
mg/mL e volume de 3,5 mL no processo de redução do laser pulsado.   
Dentre as configurações de lasers utilizadas, o laser pulsado com comprimento de onda 
de 405 nm, frequência de 20 kHz e potência de pico de 3 W foi o que apresentou a menor 
resistência elétrica de folha (231,3 Ω/sq) e maior facilidade para se produzir padrões condutores 
mais precisos no processo de redução em uma etapa. Algumas etapas, como controle de 
potência, foco e velocidade, foram realizadas em conjunto com a redução a laser para se obter 
os melhores parâmetros, tendo como parâmetros otimizados 120 ± 3 µm de diâmetro do feixe 
na superfície de incidência, 25% de potência e 7% de velocidade de gravação. 
Neste trabalho, utilizando um processo de pré-tratamento da amostra com o laser CW 
com 20 mW de potência e incidindo o laser pulsado nas condições com parâmetros otimizados, 
foi obtida a menor resistência elétrica de folha deste trabalho (162,5 ± 18,7 Ω/sq). As razões 
ID/IG e I2D/IG deste resultado, foram respectivamente 0,3 e 0,62. 
Com os dados obtidos neste trabalho, é possível a fabricação de padrões condutores para 
aplicação em eletrônica flexível, os quais podem ser aplicados em diferentes áreas de estudo, 




9 SUGESTÕES PARA OTIMIZAÇÃO DO PROCESSO DE REDUÇÃO E 
APLICAÇÕES 
 Para a otimização do processo de redução há alguns experimentos, testes e análises que 
podem auxiliar na melhoria de eficiência do processo de redução e, por consequência, a 
diminuição da resistência elétrica de folha. 
9.1 AMBIENTE INERTE 
O estudo de SOKOLOV, SHEPPERD e ORLANDO, demonstrou a diferença no grau 
de redução através das bandas D, G e 2D dos espectros obtidos na espectroscopia Raman, 
utilizando um laser CW com λ = 532 nm em ambiente aberto e outro com um fluxo de N2, 
comparando também com um laser pulsado de λ = 532 nm e um laser pulsado de λ = 488 nm, 
ambos reduzidos utilizando um fluxo de N2,, visto na Figura 42. O resultado de formação de 
estruturas e características semelhantes à do grafeno foram obtidas nas quatro configurações de 
laser, apresentando maior semelhança com o espectro de grafeno, reduzindo com o laser CW 
de 532 nm em ambiente inerte com N2 (SOKOLOV, 2010).  
Como demonstrado neste trabalho, as amostras que apresentaram menor intensidade na 
banda D e maior intensidade na banda 2D foram as que obtiveram os melhores resultados de 
resistência elétrica de folha. 
 
Figura 42 - a) Espectros Raman de grafeno e um floco de GO. (b) Espectros Raman de GO após 
tratamento com excitação CW (20 mW para λ = 532 nm) em um ambiente aberto e outro controlado 
com fluxo de N2 pulsado (5 mJ/pulso, 9ns, 20 Hz) em um ambiente controlado com fluxo de N2. Fonte: 




9.2 DISSIPAÇÃO DE CALOR 
 Foi demonstrado neste trabalho que a dissipação de calor utilizando um substrato para 
a amostra, resulta em uma maior homogeneidade e melhoria no processo de redução. Portanto, 
estudar a amostra úmida ou submersa em água ou algum outro líquido, pode auxiliar na 
dissipação de calor e na diminuição da introdução de defeitos na amostra.  
 O estudo de GUAN et al., demonstra a utilização de nitrogênio líquido no processo de 
redução com um laser com comprimento de onda 1064 nm, frequência de 100 kHz e diâmetro 
do feixe na superfície de incidência de 30 µm, obtendo resistência elétrica de folhas de 50 – 60 
Ω/sq (GUAN et al., 2016). 
 
Figura 43 - Configuração esquemática de gravação direta a laser para redução de GO. Fonte: (GUAN 
et al., 2016) 
9.3 USO E COMBINAÇÃO DE DIFERENTES LASERS 
 Foi demonstrado ao longo deste trabalho a influência na resistência elétrica causada pelo 
comprimento de onda utilizado, e o efeito de algumas de suas combinações no processo de 
redução. Diferentes lasers podem ser ainda utilizados como o laser de CO2, com comprimento 
de onda de 10,6 µm, além investigar o uso de lasers UV no processo de redução e suas 





9.4 TESTE DE EFICIÊNCIA PARA APLICAÇÕES ELETRÔNICAS FLEXÍVEIS. 
 Apesar da possibilidade de otimização, um dos grandes atrativos das possibilidades 
deste trabalho, são as aplicações em eletrônica flexível. Algumas das suas possibilidades 
consistem no uso em sensores eletroquímicos, sensores para monitoramento de 
eletrocardiograma, fabricação de circuitos RC, entre outros. 
9.5 SENSOR ELETROQUÍMICO 
A utilização do óxido de grafeno reduzido a laser permite a fabricação de padrões para 
ser utilizado como sensor eletroquímico. O estudo de GIACOMELLI em 2020, utiliza o laser 
com comprimento de onda de 780 nm, demonstrando em uma das aplicações da redução de GO 
na membrana de nitrocelulose, a formação de padrões de eletrodos para uso como sensor 
eletroquímico, Figura 44, onde as medições eletroquímicas foram realizadas usando um 
AutoLab PGStat302 conectado a um computador equipado com o software NOVA 2.1.3 
(Metrohm AutoLab).  
Os eletrodos foram caracterizados eletroquimicamente por meio de voltametria cíclica 
na presença de [Ru(NH3)3]Cl3 (Sigma Aldrich), em uma solução salina tampão de fosfato de 
0,01 M como eletrólito de suporte, preparado a partir de paletes (Sigma Aldrich) dissolvidos 
em água MilliQ. A voltametria cíclica foi realizada em uma faixa de potencial entre -0,8 V e 
+0,5 V (Ag) e a taxa de varredura variou entre 10 mV s-1 e 750 mV s-1. Como prova de conceito, 
os eletrodos foram utilizados para detectar o cloridrato de dopamina (Sigma Aldrich) em uma 
concentração de 10-4 M, preparada em solução salina tampão de fosfato, usando voltametria 
de pulso diferencial como técnica eletroanalítica. O potencial foi varrido entre -0,2 e +0,6 V 
(Ag) com um pulso de 5 mV e uma amplitude de 50 mV (GIACOMELLI et al., 2020). O que 
se busca tendo estas análises como modelo, é realizar o mesmo teste e comparar os resultados 





Figura 44 - Imagem dos eletrodos rGO transferidos no nitrocelulose (painel superior) e PET (painel 
inferior). Fonte: Adaptado de Giacomelli et al., (2020) 
9.5.1 SENSOR PARA MONITORAMENTO DE ELETROCARDIOGRAMA 
Os eletrodos para eletrocardiogramas convencionais feitos de Ag/AgCl utilizam gel 
condutor para melhorar o contato e a captura de dados entre a pele e o dispositivo (DAS; 
HOSSAIN; PARK, 2017). No entanto, após um certo período de uso, esse gel condutor começa 
a secar, o que atrapalha a captura de dados, mas também cria alguma irritação na pele. Assim, 
os eletrodos de óxido de grafeno reduzidos pelo laser são um substituto flexível. 
 Um estudo que pode ser realizado com os eletrodos para ECG consiste em comparar a 
impedância de eletrodo-pele através do eletrodo de GO reduzidos quimicamente  com o 
eletrodo de Ag/AgCl, segundo o estudo de Das, Hossain, e Park como base, onde dois eletrodos 
foram colocados separadamente a cerca de 4 cm de distância, e a tensão alternada (1 V) foi 
aplicada para medir a impedância. A voltagem foi gerada com uma faixa de frequência de 4 Hz 
a 1000 Hz, que foi aplicada à pele através do eletrodo 1 e coletada no eletrodo 2, além das 
medidas de aquisição dos dados do monitoramento. (DAS; HOSSAIN; PARK, 2017). O que 
pode ser realizado com os eletrodos de GO reduzidos por laser, onde os resultados serão 
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